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La spectroscopie de photoélectrons X (XPS) est une technique d'analyse de surface très efficace et 
qui progresse toujours. Toutefois, lorsqu'elle est appliquée à des nano-objets, cette technique fait face 
à des inconvénients dus aux interactions avec le substrat et l'échantillon ainsi qu’à des effets de 
charge1. Nous présentons une nouvelle approche expérimentale de l’XPS basée sur le couplage du 
rayonnement synchrotron avec un faisceau sous vide de nanoparticules libres, focalisé par un 
système de lentilles aérodynamiques2. Deux exemples d’expériences réalisées sur la ligne PLEIADES 
du synchrotron SOLEIL seront présentés pour illustrer l’efficacité de cette approche schématisée sur 
la Fig. 1a. 
 
 
Fig. 1a. XPS de nanoparticules libres par l’interaction d’un faisceau synchrotron avec un jet de nanoparticules. 
Fig. 1b. Spectre XPS Si2p de nanocristaux de Si isolés. Fig. 1c. Spectre XPS O1s de nanoparticules de TiO2 
hydratées. 
 
Dans le premier exemple, la structure de l'interface Si/SiO2 est ainsi sondée sans aucune interaction 
avec le substrat sur des nanocristaux de silicium préalablement oxydés à l'air ambiant1 (Fig. 1b) ou 
par traitement thermique sous air. La caractérisation complète de la surface a été obtenue pour 
différentes tailles de nanocristaux compris entre 4 et 80 nm et pour différents traitements oxydants. La 
technique permet de sonder la présence des différents états d’oxydation à l’interface et d’en déduire 
une épaisseur de la couche d’oxyde. Pour les nanoparticules les plus petites et les plus oxydées, une 
interface relativement abrupte comportant des doubles liaisons Si=O est mise en évidence. 
Dans le deuxième exemple, l’adsorption d’eau à la surface de nanoparticules de TiO2 est étudiée en 
phase gazeuse3. Des aérosols secs de TiO2 sont exposés à une pression de vapeur d’eau contrôlée 
avant d’être directement analysées par XPS. La technique permet ici l’observation d’une adsorption 
majoritairement dissociative de l’eau à la surface du TiO2 dans sa toute première phase, mettant en 
évidence une surface largement recouverte de groupements OH (Fig. 1c). 
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